Вакуумно-дуговые сверхтвердые TIN покрытия и их использование для упрочнения инструментов by Андреев, Анатолий Афанасьевич et al.
65
Прикладная физика и материаловедение
Вакуумно-дугові TіN покриття на під-
кладках зі швидкорізальної сталі Р6М5 з 
використанням методу іонної імплантації 
(PBIID) у діапазоні потенціалів підкладки 
40-400 В і тисків азоту 0,01...0,66 Па мають 
твердість 40...65 ГПа. Ці покриття забезпе-
чують високу працездатність інструментів
Ключові слова: вакуумно-дугові, над-
тверді, наноструктура, TIN покриття
Вакуумно-дуговые TiN покрытия на под-
ложках из быстрорежущей стали Р6М5 
с использованием метода ионной имплан-
тации (PBIID) в диапазоне потенциа-
лов подложки 40-400 В и давлений азота 
0,01…0,66 Па обладают твердостью 
40…65 ГПа. Эти покрытия обеспечивают 
высокую работоспособность инструмен-
тов
Ключевые слова: вакуумно-дуговые, 
сверхтвердые, наноструктура, TiN покры-
тия
Vacuum-arc TIN coutings on high-speed 
steel R6M5 substrate with the use of method of 
ionic implantation (PBIID) in the range of pot-
entials of substrate -40…-400 V and pressures 
of nitrogen 0,01…0,66 Pa have hardness 40…65 
GPa. These coutings provide high working cap-
acity of tools
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1. Введение
Вакуумно-дуговые TiN покрытия широко приме-
няются для увеличения износостойкости инструмен-
тов, узлов трения и оснастки из закаленных сталей, 
поскольку обеспечивают значительное увеличение 
стойкости инструментов, достаточно универсальны 
по отношению к обрабатываемым материалам, относи-
тельно дешевы и безопасны в производстве [1].
Микротвёрдость этих покрытий составляет 23…28 
ГПа, отношение Н3/Е*2 , которое служит качествен-
ной сравнительной характеристикой сопротивления 
материалов деформированию при механическом на-
гружении, составляет 0,197…0,27. При этом оптималь-
ная температура подложки в процессе осаждения со-
ставляет 450…500°С. Использование метода ионной 
имплантации из плазменной фазы в процессе осаж-
дения (метод PBIID) [2] позволило уменьшить вну-
тренние напряжения и температуру подложки, однако 
твердость покрытий не увеличилась. Суть метода за-
ключается в том, что в процессе осаждения покрытий 
на подложку одновременно с постоянным отрица-
тельным потенциалом подают короткие (несколько 
микросекунд) отрицательные импульсы напряжения 
с частотой следования 0,3…1,3 кГц и амплитудой от 0,5 
до 40 кВ. Путем увеличения частоты следования им-
пульсов при технологически оптимальной амплитуде 
2 кВ и одновременной подаче на подложку постоянно-
го отрицательного потенциала на подложках из нержа-
веющей стали Х18Н10Т была получена твердость от 40 
до 65 ГПа и отношение Н3/Е*2 до 1,364 [1].
Представляет интерес исследование свойств 
сверхтвердых покрытий, осажденных на подлож-
ках из быстрорежущей стали Р6М5 (HRC 62-64) в 
широком диапазоне давлений азота и потенциалов 
подложки 10-400В, а также испытания режущих пла-
стин из быстрорежущей стали Р6М5 с этими покры-
тиями.
Целью данной статьи является исследование 
свойств вакуумно-дуговых TiN покрытий, осажден-
ных с применением ионной имплантации из газо-ме-
таллической плазмы (метода PBIID) на подложках из 
закаленной быстрорежущей стали Р6М5 в широком 
диапазоне давлений и потенциалов подложки.
2. Методика экспериментов и исследований
Покрытия TiN были получены с использовани-
ем модернизированной вакуумно-дуговой установки 
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«Булат-6» [3]. В такой установке возможно осаждение 
TiN покрытий как методом традиционного вакуумно-
дугового осаждения, так и методом плазменной ион-
ной имплантации и осаждения.
Испаряемый материал – титановый сплав ВТ1-0. 
Ток дуги составлял 85 А. Давление азота в вакуумной 
камере изменяли в диапазоне 0,01…0,66 Па. Расстоя-
ние от испарителя до подложки – 250 мм. В качестве 
подложки использованы пластины из закаленной 
(HRC 63-64) быстрорежущей стали Р6М5 размером 
20х20х10 мм.
В процессе осаждения на подложку подавали 
одновременно импульсы отрицательного потенци-
ала длительностью 10 мкс с частотой следования 
7 кГц и амплитудой 2 кВ и постоянный отрицатель-
ный потенциал в диапазоне 40 - 400 В. Температура 
подложки, измерялась при помощи хромель-алю-
мелевой термопары, и инфракрасного пирометра. 
Температура в основном связана с величиной по-
стоянного потенциала на подложке и составляла 
120…570°С.
Перед нанесением покрытий производили 
очистку и активацию поверхности подложек бом-
бардировкой ионами титана при отрицательном по-
тенциале 1 кВ, давлении остаточных газов в камере 
около 0,0013 Па и токе разряда 85 А в течение 3…4 
мин. Толщина покрытий составляла 7 мкм.
Рентгеноструктурные исследования проводили 
с использованием рентгеновского дифрактометра 
ДРОН-3 в фильтрованном Сu-Kα излучении.
Морфология поверхности и структура излома 
покрытий исследовались на растровом электронном 
микроскопе JEOL JSM-840. Для их получения по-
крытия осаждали на медной подложке толщиной 
0,2 мм.
Автоматическое микроиндентирование проводи-
ли с помощью микроиндентора «Микрон-Гамма» с 
пирамидой Берковича при нагрузке в пределах 20 Г 
с автоматически выполняемыми нагружением и раз-
гружением на протяжении 30 сек, а также записью 
диаграмм нагружения и разгружения в координатах 
F-h.
Стойкость режущих пластин из быстрорежущей 
стали Р6М5 с покрытиями TiN производили при 
точении стали 45. Режимы резания: скорость реза-
ния V = 103 м/мин, подача S = 0,15 мм\об, глубина 
резания t = 3 мм.
3. Результаты и их обсуждение
Морфология поверхности покрытий осажденных 
как при постоянном смещении - 230 В без импланта-
ции, так и при одновременной ионной имплантации, 
имеет одинаковый характер. Поверхность ячеистая с 
размерами ячеек 0,5…3 мкм (рис. 1). На покрытии при-
сутствуют макрочастицы (капли), но их количество в 
последнем случае меньше, чем при обычном режиме 
осаждения.
На поверхности покрытий, осаждённых при по-
стоянном потенциале -5 В и воздействии импульсов, 
ячейки на поверхности отсутствуют, и имеется много 
макрочастиц (рис. 2). Покрытие при этом имеет твёр-
дость 36…44 ГПа.
Рис. 1. Морфология поверхности покрытий TiN.
Uп = -230 В, Uпи = -2 кВ, Iд = 85 А, рN = 0,66 Па,
f = 7 кГц
Рис. 2. Морфология поверхности покрытия, осаждённого 
при потенциале подложки -5 В. Uпи = -2 кВ, Iд = 85 А,
рN = 0,66 Па, f = 7 кГц
При имплантации в сочетании с достаточно высо-
ким уровнем постоянного потенциала (-230…-400 В) 
частиц капельной фазы существенно меньше. Они 
на поверхности имеют конусообразную форму, а в 
объеме покрытия обнаруживаются большей частью 
только их следы. На микрофотографиях изломов обо-
их покрытий хорошо заметна столбчатая структура 
(рис 3, 4).
Рис. 3. Фрактограмма излома покрытий TiN, 
осажденных без имплантации. Uп = -230 В, Iд = 85 А,
рN = 0,66 Па
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Рис. 4. Фрактограмма излома покрытий TiN, осажденных с 
имплантацией. Uп = -230 В, Uпи = -2 кВ, Iд = 85 А,
рN = 0,66 Па, f = 7 кГц
Зависимость твердости покрытий от давления азо-
та приведена на рис. 5, 6. Как видно из рисунка, зави-
симость твердости от давления азота для покрытий, 
осажденных без имплантации, практически не отли-
чается от известной, в частности, приведенной в [4]. 
В случае покрытий с имплантацией твердость во всем 
диапазоне давлений находится в пределах 55…65 ГПа. 
При этом имеют место большие отклонения в резуль-
татах измерений, вызванные наличием мягкой капель-
ной фазы, как в объеме покрытий, так и на их поверх-
ности. Поэтому были приняты результаты измерений 
более близкие к максимальным.
Рис. 5. Зависимость твердости покрытий TiN от давления 
азота. Uп = -230 В, Iд = 85 А
Рис. 6. Зависимость твердости покрытий TiN от давления 
азота. Uп = -230 В, Uпи = -2 кВ, f = 7 кГц, Iд = 85 А
Как видно из графика 5, зависимость твердости от 
давления азота, который не отличается от известной, 
в частности, [1]. В случае покрытий с имплантацией 
твердость во все диапазоне давлений находится в 
пределах 55…65 ГПа. При этом имеют место большие 
отклонения в результатах измерений, вызванные на-
личием мягкой капельной фазы как в объеме покры-
тий, так и на их поверхности - см. рис. 2. Поэтому были 
приняты средние результаты измерений.
Известно, что с увеличением давления азота умень-
шается количество и размеры капель титана в покры-
тии [1, 4]. При давлении около 0,01 Па твердость по-
крытий, осажденных без имплантации, максимальна, 
однако из-за они на режущем инструменте практи-
чески неработоспособны из-за высокой хрупкости, 
вызванной, вероятно, присутствием двух фаз (Ti2N и 
TiN), а также большим количеством капельной фазы. С 
увеличением давления азота твердость покрытий сни-
жается (рис. 5), они становятся монофазными (TiN), 
более устойчивыми к износу при резании и эрозии [5, 
6], уменьшаются количество и размеры капель титана. 
Наиболее устойчивы к различным видам износа по-
крытия с твердостью 25 ГПа.
При осаждении покрытий с имплантацией в об-
ласти давления 0,01 Па количество и размеры капель 
также достаточно велики (хотя несколько меньше, чем 
в покрытиях без имплантации), однако их твердость 
превышает 40 ГПа. Некоторое увеличение твердости 
покрытий, осажденных с имплантацией (рис. 6), при 
увеличении давления можно объяснить уменьшением 
влияния количества и размеров капель на результаты 
измерений.
Кривые зависимости твердости покрытий от посто-
янного потенциала подложки приведены на рис. 7, 8.
Рис. 7. Зависимость твердости покрытий TiN от 
потенциала подложки при Iд = 85 А, р=0,3Па, Uпи = -2 кВ, 
f = 7 кГц
Рис. 8. Зависимость твердости покрытий TiN от 
потенциала подложки при Iд = 85 А, р=0,66Па,
Uпи = -2 кВ, f = 7 кГц
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Как видно из графиков, диапазон повышенной 
твердости покрытий имеет место преимущественно 
при давлении 0,66 Па.
Имеется тенденция к увеличению разброса твер-
дости при уменьшением постоянного потенциала, что 
может быть связано с увеличенным количеством ка-
пель титана как на поверхности, так и в объеме покры-
тий, что, несомненно, отражается на величине общей 
твёрдости и точности измерений. Увеличивающееся 
количество макрочастиц при снижении потенциала 
подложки можно объяснить следующим. Макрочасти-
цы в плазменном объеме заряжены отрицательно и при 
приближении к подложке, имеющей отрицательный 
потенциал, отталкиваются от нее. При более высо-
ких потенциалах (-200…-400 В) на подложку попадают 
только крупные макрочастицы, а при малых – практи-
чески все, которые находятся в плазменном потоке.
Рентгеноструктурные исследования фазового со-
става покрытий, полученных как при подаче импуль-
сов, так и без них показали наличие только одной фазы 
нитрида титана с ГЦК решеткой.
У обоих типов образцов имело место увеличение 
периода кристаллической решетки (0,42668…0,42808) 
по сравнению с массивным нитридом титана (0,424 нм) 
и значительное уширение дифракционных линий (в 7-
9 раз шире, чем для массивного TiN).
Анализ интенсивности дифракционных линий 
указывает на наличие аксиальной текстуры преиму-
щественно [200] при низких значениях постоянного 
потенциала (-5…-20 В). По мере его увеличения умень-
шается интенсивность линий [200], увеличивается 
[111], а при значениях более 200 В присутствуют толь-
ко линии [111].
При длительном хранении в комнатных условиях, а 
также при отжиге в вакууме при 700°С в течение двух 
часов твердость покрытий снижается на 6…15 %, суще-
ственно снижаются значения Н3/Е*2. Относительное 
снижение этих величин больше для покрытий, полу-
ченных при меньших температурах подложки.
Характерной особенностью сверхтвердых по-
крытий является наличие двухуровневой зеренной 
структуры, а именно зерна субмикронного размера 
100…300 нм фрагментированы на более мелкие на-
нофрагменты размерами 10…20 нм с малоугловыми 
границами [7, 8]. При этом обнаруживается разориен-
тация этих нанофрагментов, которая приводит к фор-
мированию специфической дефектной субструктуры 
с необычно высокими (до 50°-60° мкм-1) локальными 
градиентами ориентации кристаллической решетки. 
Максимальные значения этих градиентов наблюда-
ются в направлениях, лежащих в плоскости покрытий 
вблизи границ зерен.
Эта субструктура, а также локальные внутренние 
напряжения и связанные с ней высокие кривизна-
кручение кристаллической решетки, являются суще-
ственным фактором упрочнения покрытия.
Таким образом, сверхвысокая твердость покрытий 
TiN объясняется масштабным фактором (размер кри-
сталлитов 10…20 нм) с высоким уровнем разориенти-
ровок, а также высокими внутренними напряжениями, 
которые снижают эффективность источников генера-
ции дислокаций Франка-Рида, а также их подвижность, 
в особенности, в кристаллах сильными ковалентными 
связями, к которым принадлежит нитрид титана.
В МГТУ «Станкин» (Москва) были проведены ис-
пытания режущих пластин из быстрорежущей стали 
Р6М5 с покрытиями TiN, осажденными по обычной 
технологии и c имплантацией.
Исследования стойкости режущих пластин из бы-
строрежущей стали Р6М5 с покрытиями TiN прово-
дились путем точения стали 45. Испытаниям под-
вергались пластины без покрытий, с покрытиями с 
имплантацией и без нее. Покрытия TiN были нанесены 
на переднюю поверхность резцов. Результаты испыта-
ний приведены на рис. 9.
Рис. 9. Графики зависимости износа режущей пластины по 
задней поверхности от времени точения. (ст 45,
V = 103 м/хв, S = 0,15 мм\об, t = 3 мм.). 1 – без 
покрытия, 2 – покрытие без имплантации (Uп = -230 В),
3 – покрытие с имплантацией (Uп = -20 В), 4 – покрытие с 
имплантацией (Uп = -150 В)
Как видно из рисунка резец с покрытием TiN без 
имплантации показал увеличение стойкости в 3,4 
раза, резцы с покрытием TiN, осажденным в условиях 
с имплантацией, более 4 раз. При этом температура 
резцов в процессе осаждения составляла для резцов с 
покрытиями без имплантации около 500°С, для резцов 
с покрытиями с имплантацией около 140°С и 200°С.
При давлении около 0,01 Па твердость покрытий, 
осажденных по обычной технологии, максимальна, 
однако на режущем инструменте они неэффективны 
из-за высокой хрупкости, вызванной, вероятно, при-
сутствием нескольких фаз (Ti, Ti2N и TiN), а также 
большим количеством капельной фазы. При осажде-
нии покрытий с имплантацией в области давлений 
0,01 Па количество и размеры капель также велики, 
и их твердость >40 ГПа. Стойкость инструментов с 
такими покрытиями оказывается такой же величины, 
как и с покрытиями, осажденными при более высоких 
давлениях.
На рис. 10 представлены фотографии режущих 
кромок закаленных резцов Р6М5 перед и после то-
чения. Для резца с покрытием износ по передней по-
верхности становится существенным после 17 минут 
работы, при этом целостность покрытия не нарушена. 
Покрытие на передней поверхности сдерживает ее из-
нос, предотвращает образование на ней лунки и стой-
кость резца определяется, главным образом, износом 
задней поверхности.
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а)                                             б)
Рис. 10. Вид передней поверхности резца Р6M5 с 
покрытием TiN с имплантацией. а) исходный, б) после 
точения через 31 минуту 26 сек
На резце с покрытием наблюдаются цвета побежа-
лости, интенсивный износ через 31 минуту.
Резцы без покрытия через 8 минут после начала 
резания, достигают износа 0,5 мм.
Таким образом, можно сделать вывод о том, что 
покрытия TiN (≈ 120°С), осажденные с имплантацией 
при относительно низких температурах, приемлемых 
для нанесения покрытий на инструменты из закален-
ных конструкционных и малолегированных сталей, 
обеспечивают почти такую же высокую износостой-
кость, как и покрытия, осажденные при температуре 
≈ 500°С. Покрытия TiN при температурах 120…200°С 
без имплантации не осаждаются вовсе.
Эффективность применения сверхтвердых по-
крытий на инструментах из быстрорежущей стали 
можно проиллюстрировать на примере их примене-
ния на долбяках из стали Р6М5К5МП при нареза-
нии зубьев шестерни из труднообрабатываемой стали 
16Х3НВФМБ-Ш (HRC=22-26). Показано что количе-
ство обработанных деталей долбяком без покрытия 
составляет 2 – 3 штуки, а с использованием сверхтвер-
дого покрытия из нитрида титана 11 – 12 штук. Таким 
образом фактический коэффициент повышения стой-
кости составляет 5 – 6 раз.
4. Выводы
1. Получены TiN покрытия, осажденные вакуум-
но-дуговым способом с ионной имплантацией (PB-
IID), толщиной до 7 мкм, обладающие твердостью 
40…65 ГПа.
2. Покрытия с твердостью ≥ 40 ГПа получены в 
диапазоне температур подложки 120…570°C, что по-
зволяет наносить покрытия на поверхность изделий 
из конструкционных и малолегированных сталей с 
низкой температурой отпуска.
3. Анализ интенсивности дифракционных линий 
указывает на наличие аксиальной текстуры преиму-
щественно [200] при низких значениях постоянного 
потенциала (-5…-20 В). По мере его увеличения умень-
шается интенсивность линий [200], увеличивается 
[111], а при значениях более 200 В присутствуют толь-
ко линии [111].
4. При длительном хранении в комнатных усло-
виях или вакуумном отжиге при температуре 700°C 
твердость покрытий снижается на 6…15%.
5. Сверхтвердые TiN покрытия, осажденные на 
инструментах из быстрорежущих сталей при темпе-
ратуре 120-140°С показали увеличение их стойкости в 
3…4 раза превышающие результаты инструментов без 
покрытий.
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